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NOVELTY - Purifying hydrogen chloride, comprises contacting the hydrogen chloride 
with a washing agent containing at least one chlcrohydrin. 

DETAILED DESCRIPTION - INDEPENDENT CLAIMS are included for: (1) a process for preparing 
a chlorohydrin, comprising the hydrogen chloride purification process, and reacting 
a poiyhydroxyiated aliphatic hydrocarbon and/or an ester of a polyhydroxyla ted 
aliphatic hydrocarbon with a chlorinating agent containing the purified hydrogen 
chloride to obtain the chlorohydrin; 

(?) preparing an epoxide, comprising the chlorohydrin preparation process, and 
subjecting the chlorohydrin by dehydrochlorination reaction; and 
{ 3) preparing epoxy resins, glycidyl ethers, glycidyl esters or products as coagulants 
or resins resistant to water, cation! zat ion agent, flame retardants agents or 
ingredients for detergents or of epichlorohydrin elastomers, comprising subjecting 
epichlorohydrin epoxide with at least one compound of monoalcohols, mono carboxylic 
acids, polycls, polyamines, amino alcohols, polyimides, polyamides, polycarboxylic 
acids, ammonia, amines, polyaminoamides, polyi.mi.nes, amine salts, phosphoric acid, 
phosphoric acid salts, phosphorus oxychloride, phosphoric acid esters, phosphonic 
acids, phosphonic acid ester, phosphonic acids salts, phosphinic acids, phosphinic 
acid esters, phosphinic acid salt, phosphinic oxide, phosphine, ethoxyiated alcohol 
and/or oxides of alkylene or phenylene, or subjecting epichlorohydrin by a reaction 
of homopolymerization . 

USE - The process is useful for purifying hydrogen chloride. 

ADVANTAGE - The process is compatible. The process reduces the level of organic 
aromatic compounds impurities for purifying hydrogen chloride, preferably less than 
0.5 ppm. The process avoids contamination by impurities in the hydrogen chloride 
from manufacturing products using hydrogen chloride. 

DESCRIPTION OF DRAWINGS - The figure shows a schematic representation of a process 
for purifying hydrogen chloride. Washing column (1) 
Column sections (2, 3) 
Purifier inlet pipe (4) 

Purging system inlet pipe (5) Pump. (7) 
TECH INORGANIC CHEMISTRY - Preferred Process: In the process, at least one part 
of the hydrogen chloride is in gaseous state. The step (a) is performed at 
10-120 degrees C and at pressure of 1-20 bar. Preferred Components: The 
hydrogen chloride contains organic aromatic compounds. The hydrogen 
chloride is a by-product for the manufacture of organic isocyanates by the 
reaction of phosgene with an organic amine. The aromatic compounds are 
chloroaromatic. The chlorohydrin is monochloropropanediol and/or 
dichloropropanol . The hydrogen chloride is utilized for a reaction of 
hydrochlorinaticn of poiyhydroxyiated aliphatic hydrocarbon. 
ORGANIC CHEMISTRY - Preferred Components: The washing agent contains 
water, alcohols, aldehydes, ketones, carboxylic acids, carboxylic acid 
esters, ethers, halogenated hydrocarbons, epoxides and/or metals. The 
washing agent is substantially constituted of a dichloropropanol in liquid 



state. The washing agent has a speed of 0.5-50 wt.%, compared to speed 

the purified hydrogen chloride. 

CPI 

CPI: A12-W11; E07-A03A; E07-A03C; E10-C04; E10-D01; E10-E04; E10-F02; 
E10-G02; E10-H01; E10-H04; E11-A01; E11-F08; E11-G04; E11-Q01A; 
E31-B02D; J01-D 
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PROCEDE POUR LA PURIFICATION DE CHLORURE D'HYDROGENE. 

Procede pour la purification de chlorure d'hydrogene, 
comprenant au moins une etape de mise en contact dudit 
chlorure d'hydrogene avec un agent de lavage contenant au 
moins une chlorhydrine. 
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Procede pour la purification de chlorure d'hydrogene 



La presente invention concerne un procede pour la purification de chlorure 
d'hydrogene (HCl). Ellc concerne plus particulicrcmcnt un procede pour la 
purification de chlorure d'hydrogene a l'etat gazeux qui contient des composes 
organiques aromatiques, en particulier des composes aromatiques chlores. Elle 
5 concerne aussi un procede de fabrication d'une chlorhydrine par hydro chlorati on 
d'un hydrocarbure aliphatique polyhydroxyle, utilisant le chlorure d'hydrogene 
obtcnu par lc procede de purification scion I'invcntion. Ellc concerne cgalcmcnt 
un procede de fabrication d'un epoxyde par deshydrochloration de la 
chlorhydrine obtenue, ainsi que des procedes de fabrication de produits derives 

10 de 1'epoxyde. 

Un nombre important de procedes chimiques industriels generent du 
chlorure d'hydrogene, notammcnt a l'etat gazeux, commc sous-produit. On pcut 
citer, parmi les plus couramment exploites, la fabrication du chlorure de vinyle, 
la fabrication de chloromethanes et de solvants chlores dont la molecule contient 

15 au mo ins deux atomes de carbone, la synthese d'isocyanates et la synthese 
d'hydrocarbures fluores. 

Ccttc production de quantitcs importantcs de chlorure d'hydrogene pose lc 
probleme de sa purification lorsqu'il doit etre reutilise comme matiere premiere 
pour d'autres procedes. 

20 Lorsque le chlorure d'hydrogene issu de procedes de fabrication de 

diisocyanates, toluene diisocyanate, 4,4'-diphenylmethane diisocyanate, 
hcxamcthylcnc- 1 ,6-diisocyanatc par cxcmplc, cc chlorure d'hydrogene est 
contamine par des composes organiques aromatiques, tels que le 
monochlorobenzene et les dichlorobenzenes. 

25 Ainsi, on a trouve que pour ce qui concerne la fabrication de 

l'epichlorhydrine, le procede de synthese par deshydrochloration alcaline de 
dichloropropanol obtcnu par hydrochloration de glycerol, ncccssitc de rncttrc en 
ceuvre, a Tetape d' hydrochloration, un chlorure d'hydrogene qui a ete 
prealablement purifie si Ton veut eviter que des contaminants du chlorure 

30 d'hydrogene se retrouvent dans l'epichlorhydrine et les produits derives de 
celle-ci. 



2935968 



Les procedes de purification du chlorure d'hydrogene proposes dans Tart 
anterieur presentent des desavantages. 

Les procedes par lavage au moyen de solvants, comme celui mentionne 
dans lc brevet fran^ais 1417388, presentent 1' inconvenient que lc compose utilise 
5 pour le lavage contamine a son tour le chlorure d'hydrogene et que le rejet de ce 
compose pose un probleme lie au fait que le chlorure d'hydrogene est toujours au 
moins partiellement soluble dans la phase liquide dudit compose. 

Un autre procede pour la purification de chlorure d'hydrogene utilisable 
comme rcactif dans unc ctapc d'oxychloration de 1' ethylene, par lavage au 
10 moyen de 1,2-dichloroethane est mentionne dans le document FR 2 881 732. 

Les procedes qui font appel a la distillation fractionnee incluant une etape 
de condensation, a l'adsorption ou l'absorption par des liquides ou des solides 
adequats et a des reactions catalytiques d'hydrogenation ou d'oxydation, tels que 
mcntionncs dans lc document EP-B-0774450, presentent des inconvenicnts lies, 
15 tantot a la complexity de Tappareillage a mettre en oeuvre, tantot a la necessite 
de regenerer les adsorbants ou absorbants utilises, charges a leur tour des 
impuretes contenues dans le chlorure d'hydrogene a purifier, ou encore a la 
necessite de regenerer les couteux catalyseurs d'hydrogenation ou d'oxydation 
utilises. 

20 Des procedes qui consistent a convertir du chlorure d'hydrogene gazeux en 

acide chlorhydrique et a mettre cet acide chlorhydrique ensuite en contact avec 
une resine echangeuse d'anions, tels que decrits dans le document 
EP-A-06 1 8 1 70, constituent des solutions compliquees et onereuses. 

Des methodes de purification qui resident dans unc condensation en deux 

25 stades avec recyclage de la phase condensee la plus froide du second stade au 
premier, tels que decrits dans le document US-A-2004/01641 1, font appel a des 
dispositifs complexes comprenant un groupe frigorigene, couteux et necessitant 
une importante depense d'energie. De plus, Fefficacite de ce type d'epuration 
est limitcc par la tension de vapcur des composes a climincr, a la temperature 

30 atteinte a la condensation. 

La presente invention vise a fournir un procede de purification du chlorure 
d'hydrogene ne presentant pas ces inconvenients. 

La presente invention concerne des lors un procede pour la purification de 
chlorure d'hydrogene, comprenant au moins unc ctapc de misc en contact dudit 

35 chlorure d'hydrogene avec un agent de lavage contenant au moins une 
chlorhydrine. 
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Le chlorure d'hydrogene peut se presenter sous la forme d'un liquide, d'un 
gaz, d'une solution aqueuse ou d'une combinaison d'au moins deux de ces 
formes. Le chlorure d'hydrogene se presente souvent sous a l'etat gazeux. 

Le chlorure d'hydrogene peut contcnir divers types d' impuretes. Ces 
5 impuretes peuvent etre des composes organiques, des composes inorganiques, ou 
des melanges d'entre eux. Le chlorure d'hydrogene contient souvent des 
composes organiques, et frequemment des composes organiques aromatiques. 

La teneur en impuretes du chlorure d'hydrogene est generalement 
supcricurc ou egale a 100 ppm en poids, usuellement supcricurc ou egale 
10 a 1000 ppm en poids et souvent superieure ou egale a 10 000 ppm en poids. 

Cette teneur est usuellement inferieure ou egale a 10 % en poids, frequemment 
inferieure ou egale a 5 % en poids et dans beaucoup de cas inferieure ou egale 
a 2 % en poids. 

Le procede scion l'invention s'appliquc de preference a la purification de 

15 chlorure d'hydrogene resultant de syntheses impliquant la presence de composes 
organiques aromatiques. Compte tenu de cette origine, ce chlorure d'hydrogene 
contient, a titre d'impuretes, un ou plusieurs composes organiques aromatiques 
dont le point normal d'ebullition est generalement superieur a 100°C, composes 
qui sont au moins particllcmcnt solubles dans 1' agent de lavage ou misciblcs 

20 avec ce dernier. De preference, le chlorure d'hydrogene a purifier est le sous- 
produit de la fabrication d'isocyanates organiques. De maniere plus preferee, le 
chlorure d'hydrogene a purifier est le sous-produit de la fabrication d'isocyanates 
organiques par reaction de phosgene avec une amine organique, le plus souvent 
unc amine aromatiquc et dc preference unc diamine aromatiquc. Dans cc cas 

25 particulier, les impuretes sont le plus frequemment des composes 

chloroaromatiques, typiquement le monochlorobenzene et le dichlorobenzene, 
utilises comme soivants dans cette fabrication. Le dichlorobenzene peut etre 
choisi parmi le 1 ,2-dichlorobenzene, 1,3-dichlorobenzene, 1 ,4-dichlorobenzene, 
et les melanges d'au moins deux dc ces isomcrcs. 

30 La teneur en impuretes chloroaromatiques du chlorure d'hydrogene est 

generalement superieure ou egale a 100 ppm en poids, usuellement superieure ou 
egale a 1000 ppm en poids et souvent superieure ou egale a 10 000 ppm en 
poids. Cette teneur est usuellement inferieure ou egale a 10 % en poids, 
frequemment inferieure ou egale a 5 % en poids ct dans beaucoup dc cas 

35 inferieure ou egale a 2 % en poids. 
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Dans la presente description, on entend designer par le terme « agent de 
lavage contenant au moins une chlorhydrine » ou plus simplement « agent de 
lavage » une composition dans laquelle au rnoins une partie de la chlorhydrine 
est presente a l'ctat liquidc. 
5 L 1 agent de lavage utilisable selon la presente invention contient souvent au 

moins une chlorhydrine essentiellement a l'etat liquide. 

L' express ion « chorhydrine » est ici utilisee pour decrire un compose 
contenant au moins un groupement hydroxyle et au moins un atome de chlore 
attache a dcs diffcrcnts atomcs dc carbonc saturcs. Les chlorhydrincs pcuvcnt 

10 etre choisies parmi le chloroethanol, le chloropropanol, le chloropropanediol, le 
dichloropropanol et les melanges d'au moins deux d'entre-eux. Les 
chlorhydrines sont generalement choisies parmi le monochloropropanediol, le 
dichloropropanol, et leurs melanges. Le monochloropropanediol est souvent 
utilise. Lc dichloropropanol convicnt bicn. Dcs chlorhydrincs plus 

15 particulierement rencontrees sont choisies parmi le 2 -chloroethanol, 

le l-chloropropane-2-ol, le 2-chloropropane-l-ol, le l-chloropropane-3-ol, 
le l-chloropropane-2,3-diol, le 2-chloropropane-l,3-diol, 
le l,3-dichloropropane-2-ol, le 2,3-dichloropropane-l-ol, les chlorhydrines de 
polyglyccrol tcls que lc diglycerol dc structure lincairc ou cycliquc, et les 

20 melanges d'au moins deux d'entre-eux. Des chlorhydrines souvent rencontrees 
sont la monochlorhydrine de diglycerol, la dichlorhydrine de diglycerol, la 
trichlorhydrine de diglycerol, le l-chloropropane-2,3-diol, 

le 2-chloropropane-l,3-diol, e t les melanges d'au moins deux d'entres-elles. Des 
chlorhydrincs frequemment rencontrees sont lc l,3-dichloropropanc-2-ol, 

25 le 2,3-dichloropropane-l-ol, et leurs melanges. 

La presence, dans ledit agent de lavage, d'autres composes capables de 
solubiliser la (ou les) impurete(s) presente(s) dans le chlorure d'hydrogene a 
purifier ou de former un melange liquide avec elle(s) n'est nullement exclue du 
cadre dc 1' invention. 

30 La teneur en chlorhydrine dans 1' agent de lavage est generalement 

superieure ou egale a 100 g de chlorhydrine par kg d'agent de lavage, 
usuellement superieure ou egale a 200 g/kg, habituellement superieure ou egale 
a 300 g/kg, dans beaucoup de cas superieure ou egale a 400 g/kg et souvent 
superieure ou egale a 500 g/kg. Ccttc tencur est generalement infericure ou egale 

35 a 950 g/kg, souvent inferieure a 900 g/kg, frequemment inferieure a 800 g/kg et 
dans beaucoup de cas, inferieure ou egale a 700 g/kg. 
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La teneur en chlorhydrine dans 1' agent de lavage peut aussi etre superieure 
ou egale a 950 g/kg, parfois superieure ou egale a 990 g/kg et dans certains cas 
superieure ou egale a 999 g/kg. Un agent de lavage constitue essentiellement 
d'au mo ins unc chlorhydrine convicnt bicn. Un agent dc lavage constitue 
5 essentiellement de dichloropropanol convient particulierement bien. 

De maniere tout particuliere, l'agent de lavage est substantiellement 
constitue de la chlorhydrine a l'etat liquide, plus precisement dans le cas ou le 
chlorure d'hydrogene a purifier est destine a etre utilise dans un procede 
d'hydrochloration d'un hydrocarburc aliphatiquc polyhydroxylc, destine a 
10 produire une chlorhydrine. Dans ce cas, un avantage essentiel du procede de 
T invention reside dans le fait que la presence de cette chlorhydrine n'est 
aucunement genante, puisqu'il s'agit d'un compose forme au cours de cette 
hydrochloration. 

L'agent dc lavage scion l'invcntion pcut cn outre contcnir au moins un 

15 compose choisi parmi l'eau, les alcools, les aldehydes, les cetones, les acides 
carboxyliques, les esters d'acide carboxylique, les ethers, les hydrocarbures 
halogenes, les epoxydes, les metaux, a l'etat metallique ou a l'etat de sels, et les 
melanges d'au moins deux d'entre eux. Les chlorhydrines ne sont pas 
considcrccs commc des alcools ou des hydrocarbures halogenes ou des ethers ou 

20 des esters. Ce cas se rencontre souvent lorsque 1' agent de lavage est issu de la 
purge d'un procede de fabrication d'une chlorhydrine par hydrochloration d'un 
hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle. 

La teneur en eau dans Fagent de lavage est generalement superieure ou 
egale a 0,01 g/kg, usuellcmcnt superieure ou egale a 0,1 g/kg, communcmcnt 

25 superieure ou egale a 1 g/kg, souvent superieure ou egale a 5 g/kg, frequernment 
superieure ou egale a 1 0 g/kg, et particulierement superieure ou egale a 20 g/kg. 
Cette teneur en eau est generalement inferieure ou egale a 300 g/kg, usuellement 
inferieure ou egale a 200 g/kg, communement inferieure ou egale a 150 g/kg, 
souvent inferieure ou egale a 1 00 g/kg, frequemment inferieure ou egale 

30 a 70 g/kg, et particulierement inferieure ou egale a 50 g/kg. 

Les alcools peuvent etre choisis parmi les monoalcools, les diols, les 
polyols autres que les diols, et les melanges d'au moins deux d'entre-eux. 

Les monoalcools peuvent etre selectionnes parmi le 2-propanol, 1'alcool 
allyliquc, les chlorocthanol, souvent le 2-chlorocthanol, les chloropropanoLs, 

35 souvent le 3-chloro-l-propanol, les chloropropenols, souvent 

le 2-chloropropenol, le phenol, et les melanges d'au moins deux d'entre-eux. 
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La teneur en monoalcool dans l'agent de lavage est generalement 
superieure ou egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,005 g/kg, 
communement superieure ou egale a 0,01 g/kg, souvent superieure ou egale 
a 0,02 g/kg, frequemment superieure ou egale a 0,04 g/kg, ct particulierement 
5 superieure ou egale a 0,05 g/kg. Cette teneur en monoalcool est generalement 
inferieure ou egale a 20 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 10 g/kg, 
communement inferieure ou egale a 5 g/kg, souvent inferieure ou egale a 2 g/kg, 
frequemment inferieure ou egale a 1 g/kg, et particulierement inferieure ou egale 
a 0,1 g/kg. 

10 Les diols peuvent etre selectionnes parmi le 1,3-propanediol, 

le 1,2-propanediol, le butanediol, et les melanges d'au moins deux d'entre-eux. 

La teneur en diol dans l'agent de lavage est generalement superieure ou 
egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,005 g/kg et frequemment 
superieure ou egale a 0,01 g/kg. Cette teneur en diol est generalement inferieure 

1 5 ou egale a 40 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 20 g/kg, communement 

inferieure ou egale a 1 0 g/kg, souvent inferieure ou egale a 5 g/kg, frequemment 
inferieure ou egale a 1 g/kg, et particulierement inferieure ou egale a 0,5 g/kg. 
Un exemple de polyol autre qu'un diol est le glycerol. 
La teneur en polyol autre qu'un diol dans l'agent de lavage est 

20 generalement superieure ou egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale 
a 0,01 g/kg, communement superieure ou egale a 0,1 g/kg, souvent superieure ou 
egale a 1 g/kg, frequemment superieure ou egale a 2 g/kg, et particulierement 
superieure ou egale a 5 g/kg. Cette teneur en polyol autre qu'un diol est 
generalement inferieure ou egale a 100 g/kg, usuellement inferieure ou egale 

25 a 80 g/kg, communement inferieure ou egale a 60 g/kg, souvent inferieure ou 
egale a 50 g/kg, frequemment inferieure ou egale a 20 g/kg, et particulierement 
inferieure ou egale a 10 g/kg. 

Les aldehydes peuvent etre selectionnes parmi l'acetaldehyde, TacroleVne, 
ct leurs melanges. 

30 La teneur en aldehyde dans V agent de lavage est generalement superieure 

ou egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,005 g/kg, 
communement superieure ou egale a 0,0 1 g/kg, souvent superieure ou egale 
a 0,015 g/kg, frequemment superieure ou egale a 0,02 g/kg, et particulierement 
superieure ou egale a 0,05 g/kg. Cette teneur en aldehyde est generalement 

35 inferieure ou egale a 10 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 5 g/kg, 

communement inferieure ou egale a 2 g/kg, souvent inferieure ou egale a 1 g/kg, 
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frequemment inferieure ou egale a 0,5 g/kg, et particulierement inferieure ou 
egale a 0, 1 g/kg. 

Les cetones peuvent etre selectionnees parmi I'acetone, les butanones, 
souvcnt la 2-butanonc, l'hydroxy acetone, la chloroacctonc, les pentancdioncs, 
5 souvent la 2,3-pentanedione, la cyclopentanone, les methylcyclopentenones, 
souvent la 2-methyl-cyclopentene-2-one-l, les melanges d'au moins deux 
d'entre-elles. 

La teneur en cetone dans 1' agent de lavage est generalement superieure ou 
egale a 0,001 g/kg, usucllcmcnt superieure ou egale a 0,005 g/kg, communement 

10 superieure ou egale a 0,01 g/kg, souvent superieure ou egale a 0,05 g/kg, 

frequemment superieure ou egale a 0, 1 g/kg, et particulierement superieure ou 
egale a 0,5 g/kg. Cette teneur en cetone est generalement inferieure ou egale 
a 10 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 8 g/kg, communement inferieure ou 
egale a 6 g/kg, souvent inferieure ou egale a 4 g/kg, frequemment inferieure ou 

15 egale a 2 g/kg, et particulierement inferieure ou egale a 1 g/kg. 

Les acides carboxyliques peuvent etre choisis parmi les acides 
monocarboxyliques, les acides polycarboxyliques, souvent les acides 
dicarboxyliques, et les melanges d'au moins deux d'entre-eux. L'acide acetique 
est un cxcmplc d' acide monocarboxylique. L'acide adipique est un cxcmplc 

20 d'un acide dicarboxylique. 

La teneur en acide carboxylique dans l'agent de lavage est generalement 
superieure ou egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,01 g/kg, 
communement superieure ou egale a 0, 1 g/kg, souvent superieure ou egale 
a 0,5 g/kg, frequemment superieure ou egale a 1 g/kg, et particulierement 

25 superieure ou egale a 5 g/kg. Cette teneur en acide carboxylique est 

generalement inferieure ou egale a 100 g/kg, usuellement inferieure ou egale 
a 80 g/kg, communement inferieure ou egale a 60 g/kg, souvent inferieure ou 
egale a 40 g/kg, frequemment inferieure ou egale a 20 g/kg, et particulierement 
inferieure ou egale a 10 g/kg. 

30 Les esters d'acides carboxyliques peuvent etre choisis parmi les esters des 

acides precites avec les chlorhydrines et les alcools. En particulier, ces esters 
peuvent etre selectionnes parmi les adipates de glycerol, de diglycerol, de 
monochloropropanediol, de dichloropropanol, et les melanges d'au moins deux 
d'entre cux. 

35 La teneur en ester d'acide carboxylique dans l'agent de lavage est 

generalement superieure ou egale a 0,01 g/kg, usuellement superieure ou egale 
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a 0, 1 g/kg, communement superieure ou egale a 1 g/kg, souvent superieure ou 
egale a 5 g/kg, frequemment superieure ou egale a 10 g/kg, et particulierement 
superieure ou egale a 15 g/kg. Cette teneur en ester cTacide carboxylique est 
gcncralcmcnt inferieure ou cgalc a 500 g/kg, usucllcmcnt inferieure ou cgalc 
5 a 300 g/kg, communement inferieure ou egale a 150 g/kg, souvent inferieure ou 
egale a 100 g/kg, frequemment inferieure ou egale a 50 g/kg, et particulierement 
inferieure ou egale a 20 g/kg. 

Les hydrocarbures halogenes peuvent etre selectionnes parmi les 
monochloropropancs, souvent lc 2-chloropropanc, les monochlorpropcncs, 
10 souvent le chlorure d'allyle, les dichloropropanes, souvent 

le 1,3-dichloropropane, les dichloropropenes, souvent le 1,3-dichloropropene cis, 
frequemment le 1,3-dichloropropene trans, les trichloropropanes, souvent 
le 1 ,2,3-trichloropropane, les chlorobromopropanes, et les melanges d'au moins 
deux d'entrc-cux. 

15 La teneur en hydrocarbures halogenes dans r agent de lavage est 

generalement superieure ou egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale 
a 0,005 g/kg, communement superieure ou egale a 0,01 g/kg, souvent superieure 
ou egale a 0,05 g/kg, frequemment superieure ou egale a 0, 1 g/kg, et 
particulierement superieure ou cgalc a 0,5 g'kg. Ccttc tencur cn hydrocarbures 

20 halogenes est generalement inferieure ou egale a 20 g'kg, usuellement inferieure 
ou egale a 10 g/kg, communement inferieure ou egale a 5 g/kg, souvent 
inferieure ou egale a 3 g/kg, frequemment inferieure ou egale a 2 g/kg, et 
particulierement inferieure ou egale a 1 g/kg. 

L'cpichlorhydrinc est un cxcmplc d'epoxydc. 

25 La teneur en epoxyde dans r agent de lavage est generalement superieure 

ou egale a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,005 g/kg, 
communement superieure ou egale a 0,01 g/kg, souvent superieure ou egale 
a 0,05 g/kg, frequemment superieure ou egale a 0,1 g/kg, et particulierement 
superieure ou cgalc a 0, 1 g/kg. Ccttc tencur cn epoxyde est gcncralcmcnt 

30 inferieure ou egale a 10 g^g, usuellement inferieure ou egale a 8 g/kg, 

communement inferieure ou egale a 6 g/kg, souvent inferieure ou egale a 4 g/kg, 
frequemment inferieure ou egale a 2 g/kg, et particulierement inferieure ou egale 
a 1 g/kg. 

Les ethers pcuvent ctrc choisis parmi les polyglyccrols, souvent les 
35 diglycerols, frequemment les diglycerols de structure lineaire ou de structure 
cyclique, et leurs melanges. 
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La teneur en ethers dans F agent de lavage est general ement superieure ou 
egale a 0,005 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,01 g/kg, communement 
superieure ou egale a 0,05 g/kg, souvent superieure ou egale a 0,1 g/kg, 
frequemment superieure ou egale a 0,5 g/kg, et particulierement superieure ou 
5 egale a 1 g/kg. Cette teneur en ether est generalement inferieure ou egale 

a 50 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 40 g/kg, communement inferieure ou 
egale a 30 g/kg, souvent inferieure ou egale a 20 g/kg, frequemment inferieure 
ou egale a 10 g/kg, et particulierement inferieure ou egale a 5 g/kg. 

Lcs mctaux a l'ctat mctalliquc ou a l'ctat dc scls, pcuvent etre choisis 
10 parmi le fer, le nickel, le chrome, le calcium, le sodium, et les melanges d'au 
moins deux d'entre eux. 

La teneur en metaux a l'etat metallique ou a I'etat de sels, exprimee en 
metal elementaire, dans 1 'agent de lavage, est generalement superieure ou egale 
a 0,001 g/kg, usuellement superieure ou egale a 0,005 g/kg, communement 
15 superieure ou egale a 0,01 g/kg, souvent superieure ou egale a 0,05 g/kg, 

frequemment superieure ou egale a 0,1 g/kg, et particulierement superieure ou 
egale a 0,5 g/kg. Cette teneur en metaux est generalement inferieure ou egale 
a 20 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 15 g/kg, communement inferieure ou 
egale a 10 g/kg, souvent inferieure ou egale a 5 g/kg, frequemment inferieure ou 
20 egale a 2 g/kg, et particulierement inferieure ou egale a 1 g/kg. 

Les metaux peuvent etre presents a l'etat de sels metalliques. Ces sels 
peuvent etre des sels organiques ou inorganiques. Par sels inorganiques, on 
entend designer des sels dont les ions constitutifs ne contiennent pas de liaison 
carbonc-carbonc ni dc liaison carbonc hydrogenc. Par scls organiques, on entend 
25 designer des sels dont au moins un des ions constitutifs renferme au moins une 
liaison carbone-carbone ou une liaison carbone-hydrogene. Les sels metalliques 
peuvent etre choisis parmi les chlorures, les sulfates, les hydrogenosulfates, les 
hydroxydes, les carbonates, les hydrogenocarbonates, les phosphates, les 
hydrogenophosphates, lcs nitrates, les borates dc mctaux, et lcs melanges d'au 
30 moins deux d'entre eux. 

Les differentes impuretes peuvent avantageusement etre presentes dans le 
chlorure d'hydrogene a I'etat de gouttelettes, de particules solides ou de fractions 
gazeuses. 

Lc procede scion 1'invcntion est avantageusement cffcctuc a toutc prcssion 
35 compatible avec le maintien d'au moins une partie du chlorure d'hydrogene a 
purifier a Tetat gazeux, souvent compatible avec le maintien du chlorure 
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d'hydrogene a purifier entierement a l'etat gazeux. Cette pression est 
generalement superieure ou egale a 1 bar et souvent superieure ou egale a 5 bar. 
Cette pression est usuellement inferieure ou egale a 20 bar et frequemment 
inferieure ou egale a 15 bar. Unc pression aux environs dc 10 bar convicnt bicn. 
5 La temperature a laquelle le procede est effectue peut etre choisie aisement 

par rhornme du metier de maniere a favoriser la dissolution et/ou l'absorption 
des impuretes dans l'agent de lavage et en tenant compte des valeurs de la 
tension de vapeur des composes organiques aromatiques presents a titre 
d' impuretes dans lc chlorurc d'hydrogene a purifier. Cette temperature est 

10 generalement superieure ou egale a 10°C, souvent superieure ou egale a 20°C, 
frequemment superieure ou egale a 50 °C et dans beaucoup de cas superieure 
a 75°C. Cette temperature est habituellement inferieure ou egale a 120°C, 
souvent inferieure ou egale a 100°C et parfois inferieure a 90°C. Des valeurs 
voisines dc la temperature ambiantc (environ 25°C) conviennent bicn, par 

15 exemple dans le cas ou l'agent de lavage est essentiellement constitue de la 
chlorhydrine, comme le dichloropropaanol. Des valeurs voisines de 80°C 
conviennent bien, par exemple lorsque l'agent de lavage est issu de la purge d'un 
procede de fabrication d'une chlorhydrine par hydrochloration d'un 
hydrocarburc aliphatiquc poly hydroxylc. 

20 Le rapport entre les debits respectifs d'agent de lavage et de chlorure 

d'hydrogene a purifier n'est pas critique et peut varier dans une large mesure. II 
n'est limite en pratique que par le cout de la regeneration eventuelle de l'agent de 
lavage. Le debit d'agent de lavage exprime en pourcentage en poids par rapport 
au debit dc chlorurc d'hydrogene a purifier est generalement superieur ou egal 

25 a 0,5, souvent superieur ou egal a 1 et frequemment superieur ou egal a 2. Ce 
debit est usuellement inferieur ou egal a 50, frequemment inferieur ou egal a 20 
et souvent inferieur ou egal a 10. 

L'etape de mise en contact du procede selon Tinvention peut etre realisee 
en mode continu, en mode semi continu ou en mode discontinu. Par mode 

30 continu, on entend designer une mode de fonctionnement, qui est continu pour la 
phase gazeuse et continu pour la phase liquide. Par mode semi-continu, on 
entend designer une mode de fonctionnement, qui est continu pour la phase 
gazeuse et discontinu pour la phase liquide. Par mode discontinu, on entend 
designer unc mode dc fonctionnement, qui est discontinu pour la phase gazeuse 

35 et discontinu pour la phase liquide. On pre fere operer en mode semi-continu ou 
continu. Le mode continu est prefere. 
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Lorsque le procede est realise en mode discontinu, la duree de l'etape de 
mise en contact entre l' agent de lavage et le chlorure d'hydrogene a purifier est 
generalement superieure ou egale a 0,01 min, souvent superieure ou egale 
a 0,02 min ct frequemment superieure ou egale a 0,05 min. Ccttc durcc est 
5 usuellement inferieure ou egale a 60 min, communement inferieure ou egale 
a 40 min, et frequemment inferieure ou egale a 20 min. 

Lorsque le procede est realise en mode continu, le temps de sejour de la 
phase gazeuse lors de l'etape de mise en contact entre l'agent de lavage et du 
chlorure d'hydrogene a purifier est generalement superieur ou egal a 1 s, souvent 
10 superieur ou egale a 2 s et frequemment superieur ou egal a 3 s. Ce temps de 

sejour est usuellement inferieur ou egal a 120 s, communement inferieur ou egal 
a 90 s, et frequemment inferieur ou egal a 60 s. 

Lorsque le procede est realise en mode continu, le temps de sejour de la 
phase liquidc lors de l'etape de mise en contact entre l'agent dc lavage ct du 
15 chlorure d'hydrogene a purifier est generalement superieur ou egal a 10 s, 

souvent superieur ou egale a 15 s et frequemment superieur ou egal a 20 s. Ce 
temps de sejour est usuellement inferieur ou egal a 60 min, communement 
inferieur ou egal a 50 min, et frequemment inferieur ou egal a 45 min. 

Lorsque lc procede est realise en mode scmi-continu, lc temps dc sejour dc 
20 la phase gazeuse lors de l'etape de mise en contact entre l'agent de lavage et du 
chlorure d'hydrogene a purifier est generalement superieur ou egal a 1 s, souvent 
superieur ou egal a 2 s et frequemment superieur ou egal a 3 s. Ce temps de 
sejour est usuellement inferieur ou egal a 120 s, communement inferieur ou egal 
a 90 s, ct frequemment inferieur ou egal a 60 s. 
25 La proportion d'impuretes presentes dans le chlorure d'hydrogene a 

purifier avant l'etape de mise en contact avec l'agent de lavage et qui se retrouve 
dans l'agent de lavage a Tissue de cette etape est generalement superieure ou 
egale a 80 %, usuellement superieure ou egale a 90 %, frequemment superieure 
ou egale a 99 %, souvent superieure ou egale a 99,99 % ct dans bcaucoup dc cas 
30 superieure ou egale a 99,999 %. 

Le procede selon 1' invention comprend au moins une etape de mise en 
contact du chlorure d'hydrogene avec l'agent de lavage. De preference, et dans 
le cas ou on opere en outre en continu, on procede toutefois en deux etapes; une 
des etapes comprend alors une circulation en navcttc (rccyclagc) dc l'agent de 
35 lavage et l'autre etape comprend un apport d'agent de lavage frais. Dans ce cas, 
le debit d'agent de lavage frais exprime en pourcentage en poids du debit de 
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chlorure d'hydrogene a purifier est generalement superieur ou egal a 0,1, souvent 
superieur ou egal a 1 et frequemment superieur ou egal a 3. Ce debit est 
communement inferieur ou egal a 20, souvent inferieur ou egal a 10, et dans 
bcaucoup dc cas inferieur ou egal a 7. Un tel debit aux environs dc 5 pour cent 
5 en poids convient bien. 

Le melange liquide ou la solution (appeles ci-apres fraction (f)) 
comprenant l'agent de lavage, charge des impuretes extraites du chlorure 
d'hydrogene a purifier, et aussi la partie de ce chlorure d'hydrogene qui s'est 
dissous dans ou melange avee ledit agent dc lavage, pcut etre ensuite traitc, au 

10 moins en partie, par tout moyen connu, notamment pour en separer le chlorure 
d'hydrogene, et/ou les impuretes extraites, par exemple par lavage, par 
neutralisation, par decantation, par filtration de type « dead end filtration», de 
type « cross filtration » ou au moyen de membranes, telles que des membranes 
ccramiqucs par cxcmplc, par distillation, par absorption, par stripping, etc. Le 

15 traitement peut etre effectue par une ou par une combinaison d'au moins deux de 
ces moyens. La realisation particuliere d'un de ces moyens peut etre effectuee 
dans un ou plusieurs appareils ; en particulier lorsqu'il s'agit d'un traitement de 
stripping, de decantation ou de filtration. Dans le cas d'un traitement de 
stripping, le traitement pcut etre realise dans une ou plusieurs colonncs dc 

20 stripping, souvent dans plusieurs colonnes et de frequemment dans deux 
colonnes. 

On prefere separer le chlorure d'hydrogene de l'agent de lavage charge en 
impuretes en soumettant la totalite ou au moins une partie de la fraction (f) a une 
operation dc stripping. Dc preference, sculc une partie dc la fraction (f) est 

25 soumise a une operation de stripping. A cet effet, on divise avantageusement la 
fraction (f) en une fraction liquide (fl) et en une fraction liquide (f2). Cette 
division peut etre effectuee au moyen de tout dispositif connu pour la separation 
en deux d'un courant liquide et pour la regulation des debits qui en decoulent, tel 
qu'un tc muni dc vanncs dc regulation dc debit par cxcmplc. Dans le cas ou lc 

30 procede de purification selon Tinvention est realise en continu, la fraction (fl), 
est alors avantageusement recyclee a fetape de mise en contact du chlorure 
d'hydrogene avec l'agent de lavage. La fraction (f2) (aussi appelee "courant de 
purge") est, quant a elle, avantageusement soumise a l'operation de stripping 
mcntionncc plus haut, operation au cours dc laqucllc s' effectue la separation, 

35 d'une part, du chlorure d'hydrogene contenu dans cette fraction (f2) - qui peut 
etre recycle a I'etape de mise en contact avec l'agent de lavage - et, d'autre part, 
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du solde du courant de purge comprenant essentiellement le residu de l'agent de 
lavage charge en impuretes et denomme ci-apres courant de purge residuel. 

Dans un premier mode de realisation ou l'agent de lavage est 
substanticllcmcnt constitue de chlorhydrinc a l'ctat Hquidc, cc courant de purge 
5 residuel peut etre avantageusement valorise en le conduisant vers une unite dans 
laquelle on procede a une separation par distillation de la chlorhydrine, des 
contaminants de points d' ebullition inferieurs a celui de la chlorhydrine et des 
contaminants de points d'ebullition superieurs a celui de la chlorhdyrine. La 
chlorhydrinc obtcnuc peut etre utiliscc a n'importc qucllcs fins, de preference 

10 elle est soumise a une reaction de deshydrochloration pour fabriquer un epoxyde. 
Dans un deuxieme mode de realisation, ou 1' agent de lavage est 
substantiellement constitue d'un flux de purge d'un procede d'hydrochloration 
d'un hydrocarbure polyhydroxyle, a l'etat liquide, ce courant de purge residuel 
peut etre avantageusement valorise en le conduisant vers une unite dans laquelle 

15 on procede a une oxydation a haute temperature. Le contenu hydrocarbone du 
courant de purge est valorise sous forme d'energie et le contenu chlorocarbone 
du courant de purge est converti en chlorure d'hydrogene. Ce chlorure 
d'hydrogene peut etre valorise sous forme de solution aqueuse de chlorure 
d'hydrogene ou rctournc a l'ctapc de misc en contact avee 1' agent de lavage. 

20 Dans un troisieme mode de realisation, ou l'agent de lavage est 

substantiellement constitue d'un flux de purge d'un procede d'hydrochloration 
d'un hydrocarbure polyhydroxyle, a l'etat liquide, le courant de purge (f2) peut 
etre avantageusement valorise en le conduisant vers une unite dans laquelle on 
procede a une oxydation a haute temperature. Le contenu hydrocarbone du 

25 courant de purge est valorise sous forme d'energie et le contenu chlorocarbone 
du courant de purge est converti en chlorure d'hydrogene. Ce chlorure 
d'hydrogene peut etre valorise sous forme de solution aqueuse de chlorure 
d'hydrogene ou retourne a Petape de mise en contact avec l'agent de lavage. 
Dans cc cas, le courant de purge (f2) n'est pas prcalablcmcnt soumis a 

30 T operation de stripping. 

Les proportions respectives entre le debit massique de la fraction (f2) et le 
debit massique d'apport d' agent de lavage frais est generalement superieur ou 
egal a 50 %, souvent superieur ou egal a 60 % et frequemment superieur ou egal 
a 70 %. Cc rapport est generalement infericur ou egal a 500 %, souvent infericur 

35 ou egal a 200 %, frequemment inferieur ou egal a 160 % et dans beaucoup de cas 
inferieur ou egal a 140 %. 
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Le procede de purification selon 1' invention est tres efficace. 
La proportion d'impuretes organiques aromatiques presentes dans le 
chlorure d'hydrogene a purifier avant l'etape de mise en contact avec l'agent de 
lavage ct qui sc rctrouvc dans L'agent de lavage a Tissue de ccttc ctapc est 
5 generalement superieure ou egale a 80 %, usuellement superieure ou egale 

a 90 %, frequemment superieure ou egale a 99 %, souvent superieure ou egale 
a 99,99 % et dans beaucoup de cas superieure ou egale a 99,999 %. 

Ce procede permet de ramener le niveau d'impuretes organiques 
aromatiques dans le chlorure d'hydrogene cpurc, generalement a moins 

10 de 100 ppm en poids, usuellement a moins de 50 ppm, communement a moins 
de 25 ppm, souvent a moins de 10 ppm, frequemment a moins de 5 ppm et 
specifiquement a moins de 1 ppm et particulierement a moins de 0,5 ppm. Ce 
niveau est generalement superieur ou egal a 1 ppb. Dans le cas des composes 
chloroaromatiqucs mcntionncs plus haut, on pcut attcindrc, grace au procede 

15 selon l'invention, une teneur residuelle dans le chlorure d'hydrogene epure 
n'excedant pas 10 ppm. 

Le procede selon I'invention presente I'avantage de permettre d'eviter la 
contamination par des impuretes presentes dans le chlorure d'hydrogene, de 
produits issus dc fabrication utilisant du chlorure d'hydrogene. 

20 L'etape de mise en contact du chlorure d'hydrogene avec l'agent de lavage 

peut etre realisee dans n'importe quel type d'appareillage, en particulier les 
appareillages destines a la mise en contact de gaz et de liquides. Des 
appareillages de ce type sont decrits dans « Perry's Chemical Engineers' 
Handbook, Sixth Edition, Mc Graw Hill Inc., 1984, Section 18. » 

25 Ces appareillages peuvent etre realises en ou recouvert de n'importe que 

type de materiaux, comme par exemple, l'acier ordinaire, le graphite non 
impregne, et des materiaux polymeriques comme le polyester. 

Ces appareillages sont generalement realises en ou recouverts de materiaux 
resistant a la corrosion, dans les conditions dc l'etape dc purification du chlorure 

30 d'hydrogene. Ces materiaux peuvent etre choisis parmi l'acier emaille, les 

alliages de metaux, les metaux, les polymeres, le graphite impregne, le graphite 
non impregne, les materiaux refractaires, les ceramiques, les metalloceramiques, 
les resines phenoliques et les resines epoxy. 

Les alliages dc metaux sont souvent des alliages Ni-Mo, tels que 

35 THastelloy B2 par exemple. 
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Les metaux peuvent etre selectionnes parmi le tantale, Tor, l'argent, le 
molybdene et le nickel, de preference parmi le tantale et le molybdene, de 
maniere tout particulierement preferee le metal est le tantale. 

Lcs polymcrcs, sont souvcnt choisis parmi lcs polyolcfincs, les polymcrcs 
5 fluores et les polymeres contenant du soufre. 

Les polyolefines sont de preference choisies parmi le polypropylene, et le 
polyethylene, de preference le polypropylene. 

Les polymeres fluores, peuvent etre totalement ou partiel lenient fluores. 
Un polymcrc particllcmcnt fluorc est lc fluorurc dc polyvinylidcnc. Lcs 
10 polymeres perfluores, sont souvent choisis parmi le polytetrafluoroethylene, le 
poly(perfluoropropylvinyl ether) et les copolymeres de tetrafluoroethylene et 
d ' hexafl uoropropy lene, 

Le graphite impregne, peut etre choisi parmi le graphite impregne par des 
rcsincs phcnoliqucs ou par du polytetrafluoroethylene. 
15 Les materiaux preferes sont de preference choisi parmi Tacier emaille, le 

tantale, les polymeres perfluores, les resines phenoliques et le graphite impregne. 

Selon un aspect particulier, l'appareillage pour la purification de chlorure 
d'hydrogene, en particulier de chlorure d'hydrogene a l'etat gazeux, comprend 
au mo ins unc eolonne dc lavage parcouruc a contrc-courant, d'unc part, par lc 
20 chlorure d'hydrogene a purifier et, d' autre part, par l'agent de lavage defini plus 
haut, ladite eolonne de lavage comprenant deux sections disposees Tune 
au-dessus de l'autre. Le chlorure d'hydrogene gazeux purifie s'echappe au 
sommet de la eolonne. A la base de la eolonne, on recueille une fraction (f) 
comprenant P agent dc lavage, lcs impurctcs (tellcs que defini cs plus haut) 
25 extraites du chlorure d'hydrogene a purifier et la partie de ce chlorure 
d'hydrogene qui s'est dissous ou melange avec Tagent de lavage. 

Dans la eolonne de lavage comprenant deux sections, la premiere section 
est avantageusement alimentee par au moins une partie de la fraction (f) definie 
ci-dessus, prclcvcc a la base dc ccttc section et rccyclcc en navcttc. Ccttc 
30 fraction (f) peut etre avantageusement traitee, au cours de son recyclage, en tout 
ou en partie, par tous moyens connus a cet effet pour en separer Tagent de lavage 
charge des impuretes qu'il a extraites du chlorure d'hydrogene. Ces moyens 
peuvent etre ceux mentionnes plus haut en rapport avec le traitement de la 
fraction (f). La fraction (f) est, dc maniere preferee, traitee, au moins en partie, 
35 dans au moins une eolonne de stripping, pour en extraire les impuretes, avant de 
la recycler au sommet de la premiere section de la eolonne de lavage. 
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Dans la colonne de lavage comprenant deux sections, la deuxieme section, 
surmontant la premiere, est avantageusement alimentee en agent de lavage frais. 

La colonne de lavage peut etre equipee de tout type connu de materiau de 
garnissagc favorisant lcs cchangcs cntrc lc const ituant a l'ctat gazcux a purifier 
5 (chlorure d'hydrogene) et l'agent de lavage liquide. Un garnissage inorganique 
peut etre avantageusement utilise en particulier, un garnissage en gres, en 
ceramique, en graphite ou en carbure metallique, de preference en gres ou 
ceramique. Une description des materiaux les plus couramment utilises figure 
par cxcmplc dans lcs paragraphes 3.4., 3.5. ct 3.6. des pages 8-20 ct 8-21 du 

10 volume B 3 : Unit Operations II de Ullmann's Encyclopedia of Industrial 

Chemistry, Fifth, Completely Revised Edition, editeur VCH, 1988. Comme 
exemples de garnissage en gres ou en ceramique, on peut citer des anneaux de 
Raschig, des selles de Berl, des selles Intalox, des supports de catalyseur 
ceramique comme lcs supports dc type Macro Trap ct lcs supports dc type 

15 Denstone. Dans la colonne de lavage comprenant deux sections, un garnissage 
constitue d'anneaux de Raschig ou de selles de Berl s'est avere avantageux, avec 
une preference toute particuliere pour les selles de Berl, dans la premiere section, 
compte tenu du debit souvent assez important de liquide parcourant cette section. 
La sccondc section, nc rcccvant que Tappoint d' agent dc lavage, peut 

20 avantageusement etre munie de plateaux a cloches assurant un tres bon contact 
des phases liquide et gazeuse. 

L' invention concerne aussi, un procede d'hydrochloration d'un 
hydrocarbure aliphatique polyhydroxyle, d'un ester d'un hydrocarbure 
aliphatiquc poly hydroxyle, ou d'un melange d'entrc-cux, en chlorhydrinc, 

25 utilisant le chlorure d'hydrogene obtenu par le procede de purification selon 
l'invention. 

Plus speciflquement, l'invention concerne aussi un procede de fabrication 
d'une chlorhydrine par reaction entre un hydrocarbure aliphatique 
polyhydroxyle, un ester d'un hydrocarbure aliphatiquc poly hydroxyle, ou un 
30 melange d'entre-eux, et un agent de chloration comprenant le chlorure 
d'hydrogene obtenu par le procede de purification selon l'invention. 

L' expression « hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle » se rapporte a un 
hydrocarbure qui contient au moins deux groupements hydroxyles attaches a 
deux atomcs dc carbonc diffcrcnts saturcs. L' hydro carbure aliphatiquc poly 
35 hydroxyle peut contenir, mais n'est pas limite a, de 2 a 60 atomes de carbone. 
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Chacun des carbones d'un hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle portant 
le groupement hydroxyle (OH) fonctionnel ne peut pas posseder plus d'un 
groupement OH, et doit etre d'hybridation sp3. L'atome de carbone portant le 
groupement OH peut etre primairc, sccondairc ou tcrtiairc. L'hydrocarburc 
5 aliphatique poly hydroxyle utilise dans la presente invention doit contenir au 
moins deux atomes de carbone d'hybridation sp3 portant un groupement OH. 
L' hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle inclut n'irnporte quel hydrocarbure 
contenant un diol vicinal ( 1 ,2-diol) ou un triol vicinal ( 1 ,2,3-triol) y compris des 
ordrcs plus clcvcs de ccs unites repctitives, vicinalcs ou contigucs. La definition 

10 de r hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle inclut aussi par exemple un ou plus 
de groupements fonctionnels 1,3-, 1,4-, 1,5- et 1,6-diol. L' hydrocarbure 
aliphatique poly hydroxyle peut aussi etre un polymere tel que l'alcool 
polyvinylique. Les diols gemines, par exemple, sont exclus de cette classe 
d' hydrocarbures aliphatiqucs poly hydroxylcs. 

1 5 Les hydrocarbures aliphatiques poly hydroxyles peuvent contenir des 

entites aromatiques ou des hetero atomes incluant par exemple les hetero atomes 
de type halogene, soufre, phosphore, azote, oxygene, silicium et bore, et leurs 
melanges. 

Des hydrocarbures aliphatiqucs poly hydroxylcs utilisablcs dans la 
20 presente invention comprennent par exemple, le 1,2-ethanediol (ethylene glycol), 
le 1,2-propanediol (propylene glycol), le 1,3 -propanediol, 
le l-chloro-2,3-propanediol (chloropropanediol), le 2-chloro-l,3-propanediol 
(chloropropanediol), le 1,4-butanediol, le 1,5-pentanediol, les cyclohexanediols, 
le 1,2-butancdiol, le 1,2-cyclohcxancdimcthanol, lc 1,2,3-propanctriol (aussi 
25 connu cornme « glycerol » ou « glycerine »), et leurs melanges. De fa$on 
preferee, l'hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle utilise dans la presente 
invention inclut par exemple le 1,2-ethanediol, le 1,2-propanediol, 
le 1 ,3-propanediol, le chloropropanediol et 1 ,2,3-propanetriol, et les melanges 
d'au moins deux d'entrc-cux. De fa^on plus preferee, Fhydrocarburc aliphatique 
30 poly hydroxyle utilise dans la presente invention inclut par exemple le 1,2- 
ethanediol, le 1,2-propanediol, le chloropropanediol et 1,2,3-propanetriol, et les 
melanges d'au moins deux d'entre-eux. Le 1,2,3-propanetriol ou glycerol est le 
plus prefere. 

Les esters de l'hydrocarburc aliphatique poly hydroxyle peuvent etre 
35 presents dans l'hydrocarbure aliphatique poly hydroxyle et/ou etre produits dans 
le procede de fabrication de la chlorhydrine et/ou etre fabriques prealablement au 
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procede de fabrication de la chlorhydrine. Des exemples d'esters de 
Phydrocarbure aliphatique poly hydroxyle comprennent le monoacetate de 
P ethylene glycol, les monoacetates de propanediol, les monoacetates de glycerol, 
les monostearates de glycerol, les diac&ates de glycerol et leurs melanges. 
5 L' expression chlorhydrine est definie plus haut. Une chlorhydrine qui 

contient au moins deux groupements hydroxyles est aussi un hydrocarbure 
aliphatique poly hydroxyle. Done, dans le procede d'hydrochloration selon 
l'invention, le materiau de depart et le produit de la reaction peuvent chacun etre 
des chlorhydrines. Dans ce cas, la chlorohydrine « produit » est plus chloree que 

10 la chlorhydrine de depart, e'est-a-dire qu'elle a plus d'atomes de chlore et moins 
de groupements hydroxyles que la chlorhydrine de depart. 

Dans un mode de realisation qui convient bien, la chlorhydrine est le 
dichloropropanol et le chlorure d'hydrogene est purifie par mise en contact avec 
un agent de lavage contenant du dichloropropanol, souvent par mise en contact 

1 5 avec un agent de lavage essentiellement constitue de dichloropropanol et le 
chlorure d'hydrogene purifie est destine a etre utilise dans un procede de 
fabrication de dichloropropanol dans lequel on fait reagir du glycerol avec un 
agent de chloration contenant ce chlorure d'hydrogene purifie. 

Dans un autre mode de realisation qui convient bien egalement, le chlorure 

20 d'hydrogene est purifie par mise en contact avec un agent de lavage contenant un 
flux de purge dudit procede de fabrication du dichloropropanol, souvent par mise 
en contact avec un agent de lavage essentiellement constitue de ce flux de purge. 

Ce flux de purge comprend typiquement par kg, de 1 50 a 650 g de 
monochloropropanediol, de 1 a 70 g de glycerol, de 50 a 350 g de 

25 dichloropropanol, au plus 100 g d'eau, de 25 a 130 g de di chlorhydrine de 
diglycerol, de 5 a 25 g de monochlorhydrine de diglycerol, et de 20 a 200 g 
d'esters de monochloropropanediol. 

La reaction entre Phydrocarbure aliphatique polyhydroxyle et Pagent de 
chloration contenant le chlorure d'hdyrogene purifi£ peut etre effectuee dans des 

30 conditions de temperature, de pression, de duree, de temps de sejour telles que 
decrites dans les demandes WO 2005/054167 de SOLVAY SA, de la page 8, 
ligne 25, a la page 10, ligne 10. 

L'invention se rapporte aussi a un procede de fabrication d'un epoxyde, 
comprenant le procede de fabrication de la chlorhydrine, dans lequel, la 

35 chlorhydrine obtenue par reaction entre Phydrocarbure aliphatique poly 

hydroxyle, Pester de Phydrocarbure aliphatique poly hydroxyle ou le melange 
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d'entre eux et l'agent de chloration contenant le chlorure d'hydrogene epure, est 
soumise aune reaction de deshydrochloration, souvent en presence d'un agent 
basique. 

La chlorhydrine peut etre selectionnee parmi le chloroethanol, le 
5 chloropropanol, le chloropropanediol, le dichloropropanol, et les melanges d'au 
moins deux d'entre-eux. La chlorhydrine est souvent le dichloropropanol 

L'epoxyde peut etre choisi parmi Poxyde d'ethylene, l'oxyde de 
propylene, le glycidol, l'epichlorhydrine, ou les melanges d'au moins deux 
d'entre-eux. L'epoxyde est souvent l'epichlorhydrine. 
10 L'agent basique peut etre choisi parmi les oxydes, les hydroxydes, les 

carbonates, les hydrogenocarbonates, les phosphates, les hydrogenophosphates et 
les borates alcalins ou alcalino-terreux, et leurs melanges. Les oxydes et les 
hydroxydes alcalins et alcalino-terreux sont prefixes. 

Dans un mode de realisation particulier, la chlorhydrine est le 
1 5 dichloropropanol, l'agent basique est un hydroxyde alcalin et/ou alcalino-terreux 
et l'epoxyde est l'epichlorhydrine. 

La reaction de deshydrochloration peut etre menee dans des conditions 
telles que decrites dans les demandes PCT/EP2008/051830 et 
PCT/EP2008/057247 de SOLVAY SA. 
20 L'invention se rapporte egalement a un procede de fabrication de resines 

epoxy ou d'6thers de glycidyle ou d' esters de glycidyle ou de produits utilisables 
comme coagulants ou de resines resistant a l'eau ou d 'agents de cationisation ou 
d'agents retardateurs de flamme ou d'ingredients pour detergents ou 
d'elastomeres de l'epi chlorhydrine, comprenant le procede de fabrication de 
25 l'epoxyde dans lequel l'epoxyde est Tepichlorhydrine, et dans lequel on soumet 
l'epichlorhydrine, & une reaction avec au moins un compose selectionne parmi 
les monoalcools, les acides mono carboxyliques, les polyols, les polyamines,les 
amino alcools, les polyimides, les polyamides, les acides polycarboxyliques, de 
l'ammoniac, les amines, les polyaminoamides, les polyimines, les sels d'amine, 
30 l'acide phosphorique, les sels d'acide phosphorique, les oxychlorures de 

phosphore, les esters de l'acide phosphorique, les acides phosphoniques, les 
esters d'acides phosphoniques, les sels d' acides phosphoniques, les acides 
phosphiniques, les esters d'acides phosphiniques, les sels d'acides 
phosphiniques, les phosphines oxyde, les phosphines, les alcools ethoxyles, les 
35 oxydes d'alkylene ou de phenylene, et les melanges d'au moins deux 
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d'entre-eux, ou dans lequel on soumet de l'epichlorhydrine selon l'invention a 
une reaction d'homopolymerisation. 

Ces differentes reactions peuvent etre menee dans des conditions telles que 
decrites dans les demandes PCT/EP2008/057247 et PCT/EP2008/057246 de 
5 SOLVAY SA. 

Le procede de purification et l'appareillage selon l'invention vont 
maintenant etre illustr6s en faisant reference h la Figure 1 . Cette figure 
represente schematiquement une forme d' execution pratique des aspects de 
l'invention. Le chlorure d'hydrogene gazeux provient d'une unite de fabrication 

10 d'isocyanates et est souille par des impuretes essentiellement constitutes de 
monochlorobenzene a raison de 250 ppm. 

Selon une premiere forme d'exScution, l'agent de lavage est constitue 
essentiellement de dichloropropanol provenant d'une installation de fabrication 
de dichloropropanol par hydrochloration de glycerol au moyen de chlorure 

15 d'hydrogene. Le chlorure d'hydrogene purifie est emmene vers une unite 
d 'hydrochloration de glycerol. 

Un premier flux gazeux contenant le chlorure d'hydrogene a purifier est 
introduit par la conduite (4) dans la section (2) de la colonne de lavage (1). Un 
premier flux liquide essentiellement constitue de dichloropropanol frais 

20 (necessaire a Tappoint, compte tenu de Tentrainement par tension de vapeur du 
dichloropropanol vers Tunite d 'hydrochloration du glycerol via le chlorure 
d'hydrogene tpure et de 1' elimination de dichloropropanol via le systeme de 
purge (voir ci-dessous)) est introduit par la conduite (5) dans la section (3) de la 
colonne de lavage (1). La section (2) de la colonne de lavage (1) est 

25 preferentiellement garnie de selles de Berl. La section (3) de la colonne de 

lavage (1 ) est preferentiellement munie de plateaux a cloches. Un deuxi£me flux 
liquide comprenant le dichloropropanol dans lequel sont dissoutes les impuretes 
extraites du chlorure d'hydrogene a purifier et une partie de ce chlorure 
d'hydrogene est preleve au bas de la colonne (1) via la conduite (6) et recycle en 

30 navette au sommet de la section (2) via la pompe (7) et la conduite (8). Une 
partie de ce deuxieme flux liquide qui constitue un troisieme flux liquide est 
soutiree via la ligne (9) et alimente une colonne de stripping (10). Un deuxieme 
flux gazeux comprenant Tessentiel du chlorure d'hydrogene dissous dans le 
troisieme flux liquide est soutir6 de la colonne de stripping (10) et renvoye dans 

35 la section (2) de la colonne de lavage (1) via la conduite (12). Un quatrieme flux 
liquide comprenant le dichloropropanol enrichi en impuretes du chlorure 
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d'hydrogene est soutire de la colonne (10) et envoye dans une colonne de 
distillation (16) via la conduite (11). Un cinquieme flux liquide enrichi en 
impuretes du chlorure d'hydrogene dont le point d'ebullition est inferieur a celui 
du dichloropropanol est soutire de la colonne (16) via la conduite (14). Cc 
5 cinquieme flux peut etre envoye dans une unite de stockage ou dans une unite 
d'oxydation a haute temperature. Un sixieme flux liquide enrichi en 
dichloropropanol est soutire de la colonne (16) et envoye dans la section (2) de la 
colonne de lavage (1) via la conduite (17). Un septieme flux liquide enrichi en 
impuretes du chlorure d'hydrogene dont lc point d'ebullition est supcricur a celui 

10 du dichloropropanol est soutire de la colonne (16) via la conduite (15). Ce 
septieme flux peut etre envoye dans une unite de stockage ou dans une unite 
d'oxydation a haute temperature. 

Un troisieme flux gazeux comprenant le chlorure d'hydrogene gazeux 
purific quittc la colonne (1) via la conduite (13) pour etre achcminc vers l'unitc 

15 d'hydrochloration de glycerol. 

Grace a cet appareillage, la teneur en monochlorobenzene de l'HCl peut 
etre ramenee de 250 ppm a rnoins de 10 ppm dans le troisieme flux gazeux 
sortant de la colonne (1) via la conduite (13). Cette operation permet done 
d'epurer cfficaccmcnt lc chlorure d'hydrogene en monochlorobenzene. On 

20 obtient de la sorte un produit utilisable sans inconvenient pour une etape 
d'hydrochloration de glycerol. 

Selon une deuxieme forme d' execution, 1' agent de lavage est constitue 
essentiellement d'un flux de purge provenant d'une installation de fabrication de 
dichloropropanol par hydrochloration de glycerol au moyen de chlorure 

25 d'hydrogene. Le chlorure d'hydrogene purifie est emmene vers une unite 
d'hydrochloration de glycerol. 

Dans une premiere variante du deuxieme mode d 'execution, on procede 
comme dans le premier mode d'execution sauf que le flux de purge est utilise en 
lieu et place du dichloropropanol dans les diffcrcntcs canalisations et colonnes. 

30 Dans une deuxieme variante du deuxieme mode d'execution, on procede 

comme dans la premiere variante sauf que la conduite (17) n'existe pas. 

Dans une troisieme variante du deuxieme mode d'execution, on procede 
comme dans la premiere variante sauf que la colonne de distillation (16) et les 
canalisations (14), (15) et (17) n'cxistcnt pas, et lc flux soutire par la 

35 canalisation ( 1 1 ) alimente une unite d'oxydation a haute temperature. 
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Dans une quatrieme variante du deuxieme mode d 1 execution, on procede 
comme dans la deuxieme variante sauf que la colonne de stripping (10) et les 
canalisations (1 1) et (12) n'existent pas, et le flux soutire par la canalisation (9) 
alimcntc une unite d'oxydation a haute temperature. 
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RE VEND1CAT1QN S 

1 - Procede pour la purification dc chlorurc d'hydrogene, comprcnant au 
moins une etape de mise en contact dudit chlorure d'hydrogene avec un agent de 
lavage contenant au moins une chlorhydrine. 

5 2 - Procede selon la revendication 1 , dans lequel au moins une partie du 

chlorure d'hydrogene est a l'etat gazeux. 

3 - Procede selon la revendication 1 ou 2, dans lequel le chlorure 
d'hydrogene contient des composes organiques aromatiques. 

4 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, dans lequel le 
10 chlorure d'hydrogene est le sous-produit dc la fabrication d'isocyanatcs 

organiques. 

5 - Procede selon la revendication 4, dans lequel le chlorure d'hydrogene 
est le sous-produit de la fabrication d'isocyanates organiques par reaction de 
phosgene avec une amine organique. 

15 6 - Procede selon l'une quelconque des revendications 3 a 5, dans lequel 

les composes organiques aromatiques sont des composes chloroaromatiques. 

7 - Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 6, dans lequel la 
chlorhydrine est choisie parmi le monochloropropanediol, le dichloropropanol, et 
leurs melanges. 

20 8 - Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, dans lequel 

l'agent de lavage contient en outre, au moins un compose choisi parmi l'eau, les 
alcools, les aldehydes, les cetones, les acides carboxyliques, les esters d'acide 
carboxyliquc, les ethers, les hydrocarburcs halogcncs, les epoxydes, les mctaux, 
et les melanges d'au moins deux d'entre eux. 



25 



9 - Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 8, dans lequel 
l'agent de lavage est substantiellement constitue de dichloropropanol a l'etat 
liquidc. 
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10 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 9, dans lequel 
l'etape de mise en contact avec I'agent de lavage est effectuee a une temperature 
comprise entre 10 et 120°C, et a une pression comprise entre I et 20 bar absolu. 

1 1 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, dans lequel 
5 le debit d'agent de lavage est compris entre 0,5 et 50 % en poids par rapport au 

debit de chlorure d'hydrogene a purifier. 

12 - Procede scion Tunc quelconque des revendications 1 a 1 1, dans lequel 
le chlorure d'hydrogene est destine a etre utilise dans une reaction 
d'hydrochloration d'un hydrocarbure aliphatique polyhydroxyle. 

10 13 - Procede de fabrication d'une chlorhydrine, dans lequel on realise le 

procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 1 2 pour obtenir du 
chlorure d'hydrogene purific, ct dans lequel on fait rcagir un hydrocarbure 
aliphatique polyhydroxyle, un ester d'un hydrocarbure aliphatique 
polyhydroxyle, ou un melange d'entre eux, avec un agent de chloration 

15 contenant ledit chlorure d'hydrogene purifle, pour obtenir la chlorhydrine. 

14 - Procede dc fabrication d'un cpoxydc, dans lequel on realise le procede 
selon la revendication 1 3 pour obtenir une chlorhydrine et dans lequel on soumet 
ladite chlorhydrine a une reaction de deshydrochloration. 

15 - Procede de fabrication de resines epoxy ou d'ethers de glycidyle ou 
20 d' esters de glycidyle ou de produits utilisables comme coagulants ou de resines 

resistant a l'cau ou d'agents dc cationisation ou d'agents rctardatcurs dc flammc 
ou d' ingredients pour detergents ou d'elasto meres de repichlorhydrine, 
comprenant le procede de la revendication 14 dans lequel l'epoxyde est 
Tepichlorhydrine et dans lequel on soumet repichlorhydrine, a une reaction avec 

25 au moins un compose selectionne parmi les monoalcools, les acides mono 

carboxyliqucs, les polyols, les polyamincsjcs amino alcools, les polyimidcs, les 
polyamides, les acides polycarboxyliques, de Tammoniac , les amines, les 
polyaminoamides, les polyimines, les sels d'amine, Tacide phosphorique, les sels 
d'acide phosphorique, les oxychlorures de phosphore, les esters de Facide 

30 phosphorique, les acides phosphoniques, les esters d'acides phosphoniques, les 
sels d'acides phosphoniques, les acides phosphiniqucs, les esters d'acides 
phosphiniques, les sels d'acides phosphiniques, les phosphines oxyde, les 
phosphines, les alcools ethoxyles, les oxydes d'alkylene ou de phenylene, et les 
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melanges d'au moins deux d'entre-eux, ou dans lequel on soumet de 
Pepichlorhydrine selon F invention a une reaction d'homopolymerisation. 
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